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(57) Abstract: The invention relates to a method for increasing the limiting viscosity of polyester by means of solid-phase poly- 
merisation, whereby a polyester plastic melt is granulated, and then continues to a heat treatment in a heat treatment container (13) 
after the granulation. The granulate is produced just below the fusion temperature and run into the heat treatment container (13) 
directly after granulation in order to use the residual heat in the granulate. The invention further relates to a device for increasing 
the limiting viscosity of polyester by means of solid phase polymerisation comprising a granulating unit and a heat treatment unit, 
whereby a container (13) comprising a wall heating (15) or unheated and thermally-insulated is used as thermal treatment unit, di- 
rectly connected by a conveyor (11, 36, 37) to the granulating unit. 

(57) Zusammenfassung: Verfahren zur Erhohung der Grenzviskositat von Polyester mittels Festphasen polymerisation, wobei eine 
Polyester- Kunststoffschmelze granuliert wird, und nach der Granulierung der Warmebehandlung in einen Warmebehandlungsbe- 
halter (13) gefordert wird, wobei das Granulat 
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?„ den WaLebehandlungsbeh^r 03) ^ ™^ ein 
richtung (11, 36, 37 ) direkt an die Granuliereinheit angeschlossen ist. 
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Verfahren und Vorrichtung zur Erhohung der Grenzviskositat von 

Polyester 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Erhohung der 
Grenzviskositat von Polyester mittels Festphasenpolymerisation, 
wobei eine Polyester-kunststof f schmelze granuliert wird, und nach 
der Granulierung zur Warmebehandlung in einen Warmebehandlungs- 
behalter gefordert wird, sowie eine Vorrichtung zur Erhohung der 
Grenzviskositat von Polyester mittels Festphasenpolymerisation, 
mit einer Granulier- und einer Warmebehandlungseinheit . 

Hochmolekulare Polyester, wie beispielsweise PET und PEN, 
werden ublicherweise mittels Schmelzpolymerisation oder durch 
Festphasenpolymerisation oder einer Kombination aus beiden Vor- 
gangen aus niedrig-molekularem Polyester-Ausgangsmaterial herge- 
stellt. Mit Hilfe dieser Verfahren wird die relativ niedrige 
Grenzviskositat (IV - Intrinsic Viscosity) der Polyesterschmelze 
erhoht. Bei der Schmelzpolymerisation wird Polyesterschmelze bei 
Temperaturen urn ca. 270°C bis 280°C fur ca. 3 0 Minuten bis 5 
Stunden unter starkem Vakuum von ca. lmbar verarbeitet. Nachtei- 
lig ist hierbei, dass auf Grund der hohen Verarbeitungs tempera- 
turen ein Abbauprozess des Polyesters stattfindet und es bei zu 
langen Verarbeitungszeiten uber der Schmelzetemperatur zu einer 
Gelbf arbung . des Polyesters kommt. Dartiber hinaus sind die hiermit 
erreichbaren Grenzviskositatswerte begrenzt. 

Bei der Festphasenpolymerisation wird die Polyesterschmelze 
ublicherweise durch mehrere Diisen extrudiert, und die dabei ent- 
stehenden Kunststoff strange werden darauf f olgend in einem Was- 
serbad abgekuhlt. Nach der Erhartung der Kunststoff strange werden 
diese granuliert d.h. zu Granulat geschnitten. Das Polyestergra- 
nulat liegt somit in amorpher Form vor und wird einem sog. Kris- 
tallinisator zugefiihrt, in dem das Granulat unter starkem Ruhren 
wieder auf eine Temperatur jenseits der Kristallinisationstempe- 
ratur (ca. 100°C-130°C) gebracht wird, urn ein Zusammenkleben der 
Granulatkorner im Festphasenpolymerisations-Behalter zu verhin- 
dern. Das Granulat wird danach im Festphasenpolymerisationsbe- 
halter zunachst auf ca. 220°C bis 250°C mittels eines 
Inertgasstromes oder unter Vakuum zwischen 0,5 und 2mbar mittels 
Heizelementen erwarmt und daraufhin fur ca. 1-40 Stunden unter 
diesen Bedingungen belassen, bis die gewunschte Grenzviskositat 
erreicht ist. 
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AUS der US 5 391 694 A 1st ein verfahren zur Festphasenpo- 
lynerisation bekannt, bei der eine verbesserte *~""^ r 
Erhohung der Grenzviskositat des Granulats in einen ^phasen 
polynerisationsbehalter nit Hilfe von Granulaten it endseitzg 
of f enen Ausnehnungen erlangt werden soli. 

Genae der US 4 755 587 A hingegen wird zur Herstellung von 
hochnolekularen Polyester das Granulat in porosen Pillen ausge- 

^^in der EP 0 856 537 A 1st ein Verfahren zur Herstellnng von 
Polyethylenterephthalat (PET) nit einer erhohten, heterogenen 
Grenzviskositat besohrieben, wobei als Ansgangsstof f unter- 
schiedliche PET-«aterialien nit stark divergierenden. Grenzvisko- 
"taten verwendet werden. die in eine. zweistufigen Festphasen- 
Polymerisations-verfahren verarbeitet werden. Dabei werden zu- 
nacn^t die PET— und PVC-Materialien zu Plattchen (Tezlchen ge- 
scnnitten bzw. gehackt und danach fur ca. 3.5 Stunden auf 130 C 
erhztzt. Bei dieser wamebehandlung werden die PET-Teilchen le- 
aiglich getrocknet. die PVC-Teilcben hingegen brannen, wonach die 
PVC-Teilchen nit Hilfe einer f arbsensitiven Kanera ausgescbreden 
Lden kdnnen. Banach werden die PET-Teilcben gesondert rn erne, 
^baiter in einer stickstof fungebung auf ca 220°C erhztzt^ An- 
schlieSend werden sie in einen Bebalter fur dre zwezte Stufe der 
Festphasen-Polynerisation geleitet. bei welcber sre fur 
Stunden auf ca. 220»C erbitzt werden nussen. Somt rst b z dxes- 
verfahren eine nehrmalige energieintensive warmezufuhr erforder 

" Ch 'ln der DE 40 32 510 A ist ein Verfahren zur kontinuierlichen 
Herstellung von Polyesterharz nit hohen "^^^ £ wie 
schrieben. wobei jedoch in Detail lediglich ge off rst^ wie 
eine Mischnng von Fyronellitsaure-Dianhydrid rn krzstallrsrertes 

^TleVT* O^Aist ein kontinuierliches Verfahren 
,ur Herstellung von Polyester bekannt, bei den das 
granuliert und das Granulat zunachst gehartet sowre knstalli 
^rt und erst darauf folgend in der Festphase P~densrert 
W ird. zur Hartung wird das Granulat in einen Behalter rn Buft 
CO, N, Oder anderen Genischen. deren Taupunkt unter der Behand 
lungstenperatur liegt. so lange einer Tenperatur in Bererch von 
30°c ausgesetzt. bis die Tenperatur der ersten Erwerchung des 
Polyesters un 4°C bis 8°C gegenuber der urspriuiglichen Tenperatur 
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angestiegen ist. Somit ist auch hier aufgr.und der Ktihlung zur 
Hartung des Granulats und der darauf f olgenden Erwarmung ein hoher 
Energieverbrauch gegeben. 

Die bekannten Festphasenpolymerisations-Verf ahren weisen den 
Nachteil auf, dass fur die Erwarmung des Granulats auf ublicher- 
weise* 200°C bis 250°C im Festphasenpolymerisations-Behalter auf- 
wendige Heiz- und Mischeinrichtungen notwendig sind, abgesehen 
davon, dass auch ein sehr hoher Energieverbrauch gegeben ist. 

Aufgabe der Erfindung ist es daher, ein Verfahren und eine 
Vorrichtung der eingangs angefuhrten Art zu schaffen, durch wel- 
C he der Energieverbrauch moglichst gering gehalten wird und zudem 
auf wendige Heizeinrichtungen im Festphasenpolymerisations-Behal- 
ter ent fallen konnen. 

Dies wird bei einem Verfahren der eingangs angefuhrten Art 
dadurch erreicht, dass das Granulat geringfugig unter der 
Schmelzetemperatur hergestellt und direkt nach der Granulierung 
zur Ausnutzung der Restwarme im Granulat in den Warmebehand- 
lungsbehalter geleitet wird. 

Urn das Kunststof fmaterial wahrend der Granulierung moglichst 
warm zu halten und somit den fur die nachfolgende Erwarmung im 
Warmebehandlungsbehalter erf orderlichen Energieverbrauch mog- 
lichst gering zu halten, wird beim vorliegenden Verfahren das 
Granulat lediglich geringfugig unter der Schmelzetemperatur her- 
gestellt, wobei sich eine auskristallisierte AuSenschicht bzw. 
-haut bildet, wahrend im Inneren das Kunststof fmaterial noch 
zahflussig ist. Mit Hilfe der direkten, unmittelbaren Forderung 
des Granulats nach dessen Herstellung in einen benachbarten War- 
mebehandlungsbehalter kann die im Granulat gespeicherte Restwarme 
genutzt werden, wodurch der zur Festphasenpolymerisation erfor- 
derliche Energieverbrauch reduziert werden kann. Dariiber hinaus 
erubrigen sich auch auf wendige Heiztechniken. 

Eine Granulierung bei einer Temperatur, welche lediglich 
geringfugig unter der Schmelzetemperatur liegt, kann auf einfache 
Weise eingestellt werden, wenn das Granulat mittels eines in ei- 
ner Fliissigkeit rotierenden Messerrotors hergestellt wird. 

Wenn das Granulat unmittelbar nach der Herstellung von der 
Fliissigkeit getrennt wird, wird das Granulat auf einfache Weise 
lediglich in seiner aufiersten Schicht unter die Ers tar rungs tem- 
peratur gekuhlt, wodurch eine betrachtliche Restwarme im Granulat 
gespeichert wird. 
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pie mittels Einscbnecken-. Poppelschnecken- Oder Mehrschne- 
ckene* trudem bergestellte Polyester-Scbmelze neigt bel. Sc^neX- 
2 en des Granulats ,» sog. bydrologiscben Abbau, wodurcb to. zn 
a !r ScLelze vorhandenen Wassermolekiile zu einem vrskosxtatsver 
^st des Polyesters fubren. U* diese-n viskositatsverlust entge- 
^JTrken ist as gOnstig, wenn das Polyester-Ausgangs m aterzal 

«hof fschmelze vor der Granulierung mxt emem Unterdruck, 

: SS. — i ^ ,0 ---- -^ e f t ; r :rs 

. , hpi der Extrusion des Poiyescei «u» 

Abbau der Grenzviskositat bei aer 

— =rr sr:.r=:— r~ - - 

Austritt aus dern warmebehandlungsbehalter erfolgt. ist es in 
Austr . .. ,. rh die verweilzeit im Warmebehand- 

vnrteilhafter Weise moglich, aie verwe^ 

vortelJ - ^ TV wert in Abhangigkeit von der 

T^:^rL s zirj::r^ — - d. 

"rran^raass .senders bobe 

. . ralativ gerin ger verweilzeit im warmebehandlungsbehalter er 
x4t we din " nn im warmebebandlungsbehalter ein unterdruck von 
vorzuglweise in, Wesentlicben 1 bis 3 mbar herbeigefuhrt wrrto 

2 nacb HOglicbkeit die Temperatur des Granulats nach dem 
AustrL aus der Granuliervorrichtung mOglicbst hoch zu halten 
Z es Von vorteil. wenn das Granulat wabrend der Zuleztung xn 
den warmebehandlungsbehalter arwarmt wird. 

Die erfindungsgemaSe Vorrichtung der exngangs angafuhrten 
Art ist dadurcb glkennzeichnet, dass als Wi rmebehandlungsexnhext 
"n un^anatztar. wameisoliarter Oder ein eine wandhexzung auf- 
Teislndar Bebaiter vorgesaban ist. der ubar eine ™f ™^ 
tung direkt an die Granuliereinbeit angeschlossen xst Purcb dra 
Srekte verbindung der Granuliereinbeit mit der Warmebehand- 
fZs inbeit Ober sine F6 rdereinrichtung kann das 
Ztlr seine schmelzetemperatur abgekiiblte Granulat direkC 

ner Herstellung unter Ausnutzung der im Granulat gespercherten 
Z ^ - warmebehandlungsbehalter ge £ *rdert warden^ Pa 

Ktine wesentliehe Erwarmung das obnadias noch warmen Granulats 
erforderlicb ist. kann der warmebehandlungsbehalter exnen xm 
Vergleich zum Stand der Technik konstruktiv einfachen Aufbau 
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aufweisen, wobei ein warmeisolierter bzw. mit einer einfachen 
Wandheizung ausgestatteter Behalter ausreichend ist. Hierdurch 
wird eine konstruktiv einfache und zudem Energie-sparende Vor- 
richtung zur Erhohung der Grenzviskositat von Polyester geschaf- 
fen. 

Urn insbesondere bei einer diskontinuierlichen Beschickung 
des Behalters mit Granulat ein moglichst gleichma&iges Mischgut 
zu erhalten, ist es von Vorteil, wenn zumindest ein Mischelement 
im Behalter vorgesehen ist, wobei dies nach Moglichkeit das Gra- 
nulat im gesamten Behalter durchmischen soil. Selbstverstandlich 
konnen hierbei beliebige Mischelemente, wie beispielsweise Riihr- 
elemente, aber auch sog. Taumeltrockner , eingesetzt werden. Urn 
insbesondere bei einer kontinuierlichen Beschickung des Behalters 
das eingebrachte Granulat auch im Inneren des Behalters zu er- 
warmen, ist es von Vorteil, wenn das Mischelement beheizbar ist. 

Wenn der Warmebehandlungsbehalter mit einem Inertgas, z.B. 
Stickstoff , gefullt ist, lauft das Verfahren vorteilhaf terweise 
praktisch storungsfrei ab, und zudem kann das Inertgas zugleich 
als Warmetragermedium verwendet werden. 

Urn das Granulat moglichst unmittelbar nach dessen Herstel- 
lung von einem in die Schneidkammer eingebrachten Kuhlmedium zu 
trennen und somit moglichst viel Restwarme im Granulat zu spei- 
chern, ist es von Vorteil, wenn die Granuliereinheit direkt an 
eine Schneidkammer angrenzend eine Siebvorrichtung aufweist. 

Ftir eine zuverlassige Temperatur-Regulierung knapp unterhalb 
der Schmelzetemperatur des zur Granulierung vorgesehenen Polyes- 
termaterials ist es gunstig, wenn die Granuliereinheit eine mit 
Fliissigkeit gefullte Schneidkammer aufweist. 

Urn das Granulat bei moglichst hohen Tempera tur en knapp un- 
terhalb der Schmelzetemperatur herzustellen, ist es von Vorteil, 
wenn die in der Schneidkammer vorgesehene Fliissigkeit einen ho- 
heren Siedepunkt als Wasser bei Umgebungsdruck aufweist, wobei 
dies beispielsweise auf einfache Weise ermoglicht wird, wenn die 
Flussigkeit ein Wasser/Glykol-Gemisch ist. 

Urn die Siedetemperatur des in die Schneidkammer eingebrach- 
ten Kuhlmediums zu erhohen und somit das Granulat bei einer ver- 
gleichsweise hohen Temperatur herstellen zu konnen, ist es 
gunstig, wenn die Schneidkammer eine Druckkammer ist. 

Urn nach Moglichkeit ein Abkiihlen des Granulats wahrend der 
Beforderung von der Granuliereinheit zu der Warmebehandlungsein- 
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heit zu vermeiden ist es vorteilbaft. wenn die Fdrdereinrichtung 
T?™ ist zudem ist es auch mdglich, dass die Forder- 

rr^rUei^ist. - aas « — 

Temperatur in die Warmebehandlungseinheit emzubrrngen 

W enn in FSrderricbtung geseben vor der Granulrerernbert. 
gegebenenralls vor einem vorgeschalteten Extruder, erne Vor- 
^cknungseinbeit, vorzugsweise ein VaKuu.troc.ner HerSluft 
trockner Oder dergl . . angeordnet ist. kann dre Zahl der in der 
«e vorbandenen wasser.oieH.ie. die au. Grund ^ ,y- 
drologiscben Abbaus zu einem viskositatsverlust des Polyesters 

scbonend au.zu 

be rerten und den Abbau der Grenzviskositat bei der -rusron de s 
Foiyester-Ausgangsmaterials moglicbst gerrng zu haiten zst es 
ounstig wenn ein vor der Granuliereinheit angeordneter Extruder 
gunstiy, w<=*^ Vakuum bzw. 

zumindest eine Entgasungszone aufweist, an den ein v 

„^ 7 ^orhen 1 und 40mbar angelegt ist. 
TTnt-P>rdruck von vorzugsweise zwiscnen j. wiu 

" S Erfindung wird nacbstebend anband von in der — bnung 
dargesteliten bevorzugten Ausruhrungsbeispielen auf dre sze ,e 
Lb nicbt bescbrankt sein soil, nocb weiter erlautert. I. Em 

-^r^nfs^U^rLicbt einer Vorricbtung zur Erbd- 
hung der Grenzviskositat mittels Festphasenpolymerisation; 

Frg 2 eine scbematiscbe Ansicbt einer Vorricbtung abnlrch 
Fig 1. jedoch mit zwei warmebehandlungsbehaltem; 

Fig 3 eine scbematiscbe Ansicbt ahnlicb den Frg. 1 und 2. 
-jedocb mit einem unter Druck stehenden Kuhlmedium,- 

Fig 4 eine scbematiscbe Ansicbt einer Vorricbtung zur Erho- 
h ung der Grenzviskositat von Polymeren mit einer Granulzerwalze; 

Frg. 5 eine scbematiscbe Ansicbt einer Vorricbtung zur Erbo- 
hung der Grenzviskositat von Polymeren mit einem Forderband und 
einer vorricbtung zur wasserbesprubung sowie einer Scbwerkrart- 
fdrderung in den Warmebehandlungsbehalter; und _ 

Fig 6 eine scbematische Ansicbt einer Vorricbtung zur Erho 
hu „g der Grenzviskositat von Polymeren mit einem Ffcrdergeblase . 

in Fig.l ist eine vorricbtung bzw. ein Verfabren zur Erbo- 
hung der Grenzviskositat von Poiyester gezergt. bar ™ 
einem vortrocknungsbebalter 2 Ober eine Stoptenscbnecke 2 Poiy 
ester-Ausgangsmaterial in einen Extruder 4 emgebracht wzrd An 
Ten vortrocknungsbebalter 2 sowie an eine Entgasungsanlage 4 des 
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Extruders 4 ist eine Vakuum-Anlage 3 angeschlossen, die von einem 
Motor 3' angetrieben wird, um den Wassergehalt im Polyester-Aus- 
gangsmaterial zu reduzieren bzw. zugleich der Schmelze Wasser- 
dampf und Monomer e zu ent Ziehen. 

AnschlieSend wird das Polyester-Ausgangsmaterial , nachdem es 
in einer Filtervorrichtung 5' gereinigt wurde, mit Hilfe einer 
Unterwasser-Granuliervorrichtung 5 geschnitten. Hierbei werden 
die aus einem Granulierkopf 6 austretenden Kunststoff strange in 
einer Schneidkammer 7 mit Hilfe eines Kuhlmediums 8 lediglich 
geringftigig unter ihre Schmelzetemperatur gekiihlt, wahrend sie 
von Schneidmessern 9 in Partikel zerschnitten werden. Das Kuhl- 
medium 8 wird iiber eine von einem Motor 10' angetriebene Pumpe 10 
in die Schneidkammer 7 gefordert. Als Kuhlmedium 8 kann bei- 
spielsweise Wasser oder ein Wasser-Glykol-Gemisch vorgesehen 
sein. Die blo£ an der Oberflache gekuhlten Kunststoff strange 
werden sogleich mit Hilfe der Schneidmesser 9 geschnitten, und 
das so erhaltene Granulat wird unmittelbar nach seiner Herstel- 
lung in Richtung einer Forderschnecke 11 geleitet, wobei das 
Granulat unmittelbar nach der Kiihlung mittels eines Siebes 12 vom 
Kuhlwasser 8 getrennt wird, wodurch das Granulat nur geringfugig 
unter seine Schmelzetemperatur abgekiihlt wird. 

Uber die Forderschnecke 11 wird das Granulat sodann zu einem 
Warmebehandlungsbehalter 13, auch SSP (Solid State Polymerisa- 
tion) -Reaktor genannt, geleitet. Die Forderschnecke 11 weist eine 
Isolierung 14 und Heizelemente 15 auf , um das Granulat bei mog- 
lichst hoher Temperatur - jedoch unter der Schmelzetemperatur - 
in den Warmebehandlungsbehalter 13 einzubringen. Zudem sind an 
einem die Schnecke 16 umgebenden Rohr 16' nach innen abstehende 
Mischelemente 18 in einem Teilbereich angeordnet, um das Granulat 
durchzumischen und ein Zusammenkleben der Granulat-Korner zu 
verhindern. 

Das somit noch eine betrachtliche Restwarme aufweisende 
Granulat wird danach in den Warmebehandlungsbehalter 13 geleitet, 
der iiber eine vakuumdichte Schleuse 20 mit Schieber 20' zu der 
Forderschnecke 11 verschlossen werden kanh. Der Warmebehand- 
lungsbehalter 13 weist lediglich eine isolierte AuSenwand 14' 
auf, in der Heizelemente 15' vorgesehen sind. Die erf orderliche 
Energiezufuhr fur die Festphasenpolymerisation ist auf Grund der 
im Granulat noch vorhandenen Restwarme gegeniiber bekannten SSP- 
Reaktoren wesentlich geringer. Daruber hinaus ist zur Erzeugung 
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eines vakuums von ca. 1-3 mbar 1. ^^^ZlT^Z^- 
eine vakuumpumpe 17 vorgesehen. die von ernem Motor 17 ange 

triebe B ° e tlic k ™ and die Entnahme aus dem warmebehandlungs- 
behalter 13 kann entweder kontinuierlich Oder diskontinurerlrch 
erfo gen. Bei einer diskontinuierlichen Beschickung ist .. guns- 
Jg. em wie in Fig.l gezeigt der war^ebehandlungsbeha Iter 13 
ein Mi.chele.ent 19 Durchmischen des Granulate rm war^ebe- 

bandlungsbehalter 13 aufweist. und somit beim Austra, ezn 
oleicbmaSiges Mischgut erhalten wird. Das Mzschelement 19 we s 
£1 dem in Fig.l gezeigten Ausfuhrungsbeispiel ern zn 

Achsrichtung vorgesehenes Hei.ele.nent 19' auf. to. Antrxeb.des 

Mischelements 19 ist ein Motor 22 vorgesehen. 

Z Erzielen eines moglichst gleichma 6 igen Granulate kann 

di e Crenzviskositat entweder .nit Hilfe eines •""•"^'^ 

simeters 23 nach dem Austritt aus dem Extruder 4 Oder mt Hzlfe 

S e viskosimeters »• dem Austritt uber 

aus dem war^ebehandlungsbehalter 13 gemessen werden. Uber fees, 
vl kositatsmessungen konnen die verfahrensparameter 
und Verweilzeit im warmebehandlungsbehalter 13 sowze dre Trock 
^gszeit i» vortrocknungsbehalter 2, geregelt werden Pes War - 
teren kann in Abhangigkeit von der gemessenen Vzskosztat dre 
vakuum-Anlage 3 zur Trocknung des Polyester-Ausgangsmaterzals 
bzw. zur zylinderentgasung geregelt werden. 

X» Fig. 2 ist eine vergleichbare Vorrichtung 1 gezezgt. wober 
jedoch zwei Warmebehandlungsbehalter 13 vorgesehen sind. dre ber 
einer diskontinuierlichen Beschickung abwechselnd mzt 
beschickt werden konnen. zudem ist in dem 

halter 8' eine Heizvorrichtung 25 sowie ern warmetauscher 26 ge 
zeigt uber weiche die Temperatur des fur die Kuhlung der aus dem 
Sranulierkopf 6 austretenden Kunststof fstrange -rgesehenen 
Kahlmediums reguliert werden kann. Im Ubrzgen -tsprrcht dre 
vorrichtung von Fig.2 jener von Fig.l. so dass srch erne Wzeder 
holung der Beschreibung erubrigen kann. 

in Fig 3 ist eine unterwasser-Granulieranlage 5' gezer gt 
bei welcher das Kuhlmedium 8 mit Hilfe der Fumpe 10 mit ca 6 bar 
•n eine druckfeste schneidka^er 7 gefordert wird. Hrerdurch kann 
die Siedetemperatur des Kuhlmediums 8 erhoht werden, und somzt 
*6nnen die Granulate mit einer hoheren Temperatur ^estellt 
„eroen. zum zuverlassigen Transport in der Fdrderschnecke 11 wrrd 
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diese im Falle einer druckdichten Schneidkammer 7 mit einem 
Druck, z.B. ca. 5 bar, beauf schlagt , wobei hierzu eine von einem 
Motor 28' angetriebene Pumpe bzw. ein Kompressor 28 vorgesehen 
ist. 

In Fig. 4 ist eine Granulierung in einer Druckkammer 29 mit 
einem eingeschlossenen, unter Druck stehenden Kiihlmedium gezeigt, 
wobei die erstarrten Kunststoff strange 30 von einer Granulier- 
walze 31 iiber Anpresswalzen 32 zu einem Fraskopf 33 geleitet 
werden. Auch hierbei ist an die Forderschnecke 11 eine Pumpe 28 
zur Druckbeauf schlagung der Forderschnecke 11 mit Luft oder 
Inertgas, beispielsweise Stickstoff, vorgesehen. 

In Fig. 5 ist ein alternatives Ausfiihrungsbeispiel der Vor- 
richtung 1 gezeigt, bei welcher die Kunststoff strange 3 0 nur kurz 
an der Oberflache abgekuhlt werden, wobei hierzu eine Wasserbe- 
spruhungsvorrichtung 34 vorgesehen ist. Die Kunststoff strange 30 
werden danach zu dem Fraskopf 33 mit Hilfe eines Forderbandes 35 
geleitet. Nach der Granulierung werden die Partikel mit Hilfe 
einer trichterf ormigen Rohrleitung 36 mittels Schwerkraf tf orde- 
rung zum Warmebehandlungsbehal ter 13 weitergef ordert . 

wie aus Fig. 6 ersichtlich, kann zur Forderung des Granulats 
von der Granuliervorrichtung 5 zu dem Warmebehandlungsbehal ter 13 
anstelle einer Forderschnecke 11 auch ein Fordergeblase 37 vor- 
gesehen sein, urn das Granulat iiber eine Rohrleitung 3 8 zum War- 
mebehandlungsbehal ter 13 zu transportieren. Zur Erwarmung der 
Forderluft ist hierzu eine Heizvorrichtung 39 vorgesehen. 

Selbstverstandlich sind auch noch weitere Moglichkeiten zur 
Forderung von der Granuliereinrichtung zum Warmebehandlungsbe- 
halter 13 sowie zur Granulierung denkbar, wobei lediglich we- 
sentlich ist, dass das Granulat geringfiigig unter der 
Schmelzetemperatur erzeugt und unter Ausnutzung der Restwarme 
direkt in den Warmebehandlungsbehal ter geleitet wird. 

Bei einem Versuchsbeispiel wurde unter Verwendung einer er- 
f indungsgemaSen Vorrichtung zur Erhohung der Grenzviskositat von 
Polyester das Granulat vom Kiihlwasser 8 mittels dem Sieb 12 ge- 
trennt und uber eine 2 Meter lange Forderschnecke 11 mit Misch- 
elementen 18 in einen iiber die vakuumdichte Schleuse 2 0 
verschlossenen Warmebehandlungsbehal ter 13 zugefiihrt. Der Warme- 
behandlungsbehal ter 13 wies lediglich eine Warmeisolierung 14' 
auf . Der Warmebehandlungsbehal ter 13 wurde mit ca. 200kg Granulat 
unter einem kontinuierlich anliegenden Vakuum von 1-3 mbar ge- 
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fullt AnschlieGend wurde die Temperatur des Granulats im Warme- 
behandlungsbehalter 13 gemessen, wobei sich im Behalter 13 exne 
Granulattemperatur von 212°C einstellte. 

Das Granulat wurde 6 Stunden lang im Warmebehandlungsbehal- 
ter 13 bei einem Vakuum von 1-2 mbar belassen. Nach ca. 6 Stunden 
betrug die Temperatur des Granulats im warmebehandlungsbehalter 
13 185°C. Das ausgetragene Granulat wurde anschlieSend mxttels 
Umgebungsluft gekuhlt. Eine Messung der Grenzviskositat ergab 
einen durchschnittlichen IV-Wert von 0 , 72-0, 75dl/g. 

Zum vergleich wurde unter Verwendung einer Festphasenpoly- 
merisations-vorrichtung gema* Stand der Technik das Granulat vom 
Nasser getrennt und anschlieGend in einer Zentrifuge getrocknet. 
Die Kuhlwassertemperatur betrug hierbei 90°C bei einer Durch- 
flussgeschwindigkeit von ca. 15mVh. In einem Auf f angbehalter 
fur die Granulate wurde eine Temperatur von 40<>C-70°c gemes- 
sen Der IV-Wert der Granulate betrug 0,63-0,65 dl/g und Ixegt 
somit urn ca. 0,1 dl/g unter jenem Wert der mit der erf indungsge- 
maSen vorrichtung erzielt wurde. 

Bei beiden Versuchen wurde PET-Flaschenmahlgut mit einer 
Kestfeucbte von kleiner als 0,5% und einem PVC-Anteil von klexner 
als 10 PP m mit annahernd gleichen Grenzviskositaten IV 0,71- 
0 74 dl/g verwendet. Bei der Entgasung am Extruder wurde exn Va- 

m it ca. 40 mbar Unterdruck mittels einer Wasserringvakuum- 
pumpe angelegt, da ein starkeres Vakuum die Abbauwert e am 
Extruder weiter reduzieren wurde. Die Durchsatzlexstung des Ex 
truders betrug bei 125 Schneckenumdrehungen pro Mmute ca. 220 
bis 240 kg/h. Das Polyester-Ausgangsmaterial wurde bex ca. 270 C 
verarbeitet und danach mittels einer handelsublicben Unterwas- 
sergranulierung zu Granulat mit einem Partikel-Durchmesser zwx- 

schen 3-3, 5mm gescnnitten. 

Hieraus ergibt sich, dass mit Hilfe der erf rndungsgemafien 
vorrichtung bzw. des erf indungsgemaSen Verfahrens im Verglexch zu 
bekannten Vorrichtungen bzw. Verfahren Polyester mit exner 
durchschnittlich hoheren Grenzviskositat bei wesentlxch gerxnge- 
rem Energieverbrauch hergestellt werden kann. 



03037588A1J_> 



WO 03/037588 



- 11 - 



PCT/AT02/00294 



Patentanspriiche : 

1. Verfahren zur Erhohung der Grenzviskositat von Polyester mit- 
tels Festphasenpolymerisation, wobei eine Polyester-Kunststof f- . 
schmelze granuliert wird, und nach der Granulierung der 
Warmebehandlung in einen Warmebehandlungsbehalter (13) gefordert 
wird, dadurch gekennzeichnet , dass das Granulat geringfugig unter 
der Schmelzetemperatur hergestellt und direkt nach der Granulie- 
rung zur Ausnutzung der Restwarme im Granulat in den Warmebe- 
handlungsbehalter (13) geleitet wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Granulat mittels eines in einer Flussigkeit rotierenden Messer- 
rotors (9) hergestellt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Granulat unmittelbar nach der Herstellung von der Flussigkeit 
getrennt wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass das Polyester-Ausgangsmaterial vor der Granulie- 
rung getrocknet wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Polyester-Kunststof f schmelze vor der Granu- 
lierung mit einem Unterdruck, vorzugsweise zwischen 1 und 40 
mbar, evakuiert wird. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Verweilzeit im Warmebehandlungsbehalter (13) 
in Abhangigkeit von der Grenzviskositat des Polyester vor der 
Granulierung bzw. nach der Warmebehandlung geregelt wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass im Warmebehandlungsbehalter (13) ein Unterdruck 
von vorzugsweise im Wesentlichen 0,1 bis 3 mbar herbeigef iihrt 
wird. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass das Granulat wahrend der Zuleitung in den Warme- 
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behandlungsbehalter (13) erwarmt wird. 

9 . zur Erhahung der ^^^J^^Zner 

Warrnebehandlungsexnhext, dadurcn ge 

behandlungseinheit ein unbeheizter, war.exsolierter ode r exn ex 
Wandheizung (15) aufweisender Behalter (13) vorgesehen xst, der 
wananeizuiiy \ M1 direkt an die Granu- 

uber eine Fordereinrichtung (11, 36, 37) dxrekt an 

liereinheit angeschlossen ist. 

10 vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet dass 
Wildest ein Lchele^ent (19) i. Behalter (13) vorgesehen xst. 

11. vorricbtung nacb Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass 
das Mischelement (19) beheizbar ist. 

12 vorrichtung nach eine, der Anspruche 9 bis 11 
kennzeichnet, dass der w^ebehandlungsbehaiter xnxt exnem Inert 

gas gefullt ist. 

13 vorrichtung nach einen, der Anspruche 10 bis 12. dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Granuliereinheit (S) dir.Kt an erne 
Schneidka-er (7, angrenzend eine Siebvorrrchtung ,12) auzwerst. 

14. vorrichtung nach eine, der Anspruche 11 bis 13 ^f*^ 
Kennzeichnet. dass die Granuliereinheit ,5, erne mrt Flussrgkezt 
(8) gefullte schneidkammer (7) aufwerst. 

15 '. vorrichtung nach Anspruch 14. dadurch gekennzeichnet, dass 
die in der Schneidkammer (7, vorgesehene Flussrgkert (8) ernen 
honeren Siedepunkt als Wasser bei Umgebungsdruck aufwerst. 

16 vorrichtung nach Anspruch 15. dadurch gekennzeichnet, dass 
die Flussigkeit (8) ein uasser/Glykol-Gemisch ist. 

17 . vorrichtung nach einem der Anspriiche 13 bis 16 dadurch ge - 
kennzeichnet, dass die schneidka^er ,7, erne Druckka^uer rst. 

18 vorrichtung nach einem der Anspruche 9 bis 17, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die FOrdereinrichtung ,11. war^ersolrert rst 
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19. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 18, dadurch ge- 
kennzeichnet , dass die Fordereinrichtung (11) beheizbar ist. 

20. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 19, dadurch ge- 
kennzeichnet , dass in Forderrichtung gesehen vor der Granulier- 
einheit (5) eine Vortrocknungseinheit , vorzugsweise ein 
Vakuumtrockner, HeiSluf ttrockner oder dergl . , angeordnet ist. 

21. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 20, dadurch ge- 
kennzeichnet , dass ein vor der Granuliereinheit (5) angeordneter 
Extruder (4) zumindest eine Entgasungszone aufweist, an den ein 
Vakuum von vorzugsweise zwischen 1 und 40 mbar angelegt ist. 
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